Jletord Display Form 



Page 1 of 1 



First Hit Previous Doc Next Doc Go to Doc# 

End of Result Set 

I"" Generate Collection | Print | 

Ll: Entry 1 of 1 File: DWPI Oct 6, 1994 

DERWENT-ACC-NO: 1994-342500 
DERWENT-WEEK: 199443 

COPYRIGHT 2006 DERWENT INFORMATION LTD 

TITLE: Process to remove gas from porous polymer powders, flushes powders with non- 
absorbing gas while subject to ultrasonic energy - speeds the rate at which removal 
takes place. 

INVENTOR: BRINKE, G; FRIESE, K ; SCHMIDT, P 
PRIORITY-DATA: 1 977DD-01 97 97 1 (March 22, 1977) 

Search Selected j Search ALL | ! Clb^r | 



PATENT-FAMILY: 

PUB-NO PUB-DATE LANGUAGE PAGES MAIN-IPC 

r DP 3Q1979 A7 October 6, 1994 003 B01J019/10 

INT-CL (IPC) : B01J 19/10 

ABSTRACTED-PUB-NO: DD 301979A 
BASIC-ABSTRACT: 

In a process to remove gaseous, vapours or liquid organic or inorganic elements or 
chemical compounds from powders, esp. porous powders or organic polymers, the 
powder is flushed by a virtually non-absorbing gas or vapour such as hydrogen, air, 
nitrogen, inert gas, water or carbon dioxide. The novelty is that the flushing 
process is undertaken while ultrasonic energy is directed at the powder at an 
intensity of 0.5 Watt/cm2 or more. 

USE - The process removes gases, vapours and fluid elements from powders such as 
active carbon, aluminium oxide, zeolite, bentonite, silicon dioxide, polymer 
powders . 

ADVANTAGE - The time taken to remove the gases is reduced in comparison with 
previous methods. 
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Patentanspruch: 

Verfahren zur Entfernuny von gasformigen, dampfformigen oder flussigen organischon oder 
anorganischen Elementon oder chemischen Verbindungen aus Pulvern, insbosondere aus porosen 
Pulvern organischer Polymerer, durch Spiilen des Pulvers mit einem praktisch nicht adsorbierbaren 
Gas oder Dampf, wie Wasserstof f, Luft, Stickstoff, Edelgas, Wasser oder Kohlendioxid, dadurch 
gekenn^efchnet, daiJ das Spulen unter Einwirkung von Ultraschall mit einer Schallstarke von 
mindestens 0,5 Watt/cm 2 durchgefuhrt wird. 

Anwenriungsgebiotder Erfindung 

Dio Erfindung betrif ft cin Verfahren zur Entfernung von gasformigen, dompffdrmigen oder flussigen organischen oner 
anorganischen Elementen oder chemischen Verbindungen aus Pulvern, insbesondere aus porosen Pulvern organischer 
Polymerer. 



Charakteristlkder bekannten technlschen Ldsungen 

Es ist bekannt, daft Pulver, die in Trennprozessen fur organische oder anorganische Elemente oder chemischo Verbindungen 
eingesetzt wurden oder die oine r chemischen Reaktion unterworfen wu r den, bei der gasfdrmige oder f lussige Rea kt ions n rodukte 
entstehen, oder die aus gasformigen oder flussigen Verbindungen hergestellt wurden und noch Roste dieser Verbindungen 
enthalten, die gasformigen, dampfformigen oder flussigen Elemente oder Verbindungen sehr hartnackig festhalten. Die bisher 
ublichen Methoden der Entgasung oder Regencrierung von Pulvern sind Temperaturerhdhung, Druckminderung. Vcrdrangung 
durch adsorbierbare Stoffe, Spulung mit praktisch nicht adsorbierbaren Gasen oder Dampfen, die Extraktion mit Ldsungsmitteln 
oder Kombinationen der genannten Methoden. (Ullmanns Enzyklopadie dor Technischen Chemie, 4. Auflage, Bd.2, S.610ff., 
Verlag Chemie GmbH, Weinheim 1972) 

Als schnelle und haufig angewandte Methode hat sich hierbei die Aufheizung durch Temperaturerhdhung bewShrt, wobei 
Temperaturen bis 700T. angewandt werden, Nachteilig ist bei diesen Methoden, daft sie zeitaufwendig sind, da sie an 
Oiffusionsprozesse gebunden sind, und daft die Temperaturerhdhung bei thermisch empfindlichen Pulvern, wie Katalysatoren 
oder Polymerpulvern, nicht oder nur in einem sehr geringen und dadurch nicht sehr wirksamen Bereich anwendbar ist. 



Ziel der Erfindung 

Das Ziel der Erfindung ist die Entwicklung eines Veifahrens, das es gestattet, in kurzen Zeiten gasfdrmige, dampffdrmige oder 
fliissige Elemente oder Verbindungen aus Pulvern zu entfernen. 



Wesen der Erfindung 

ErfindungsgemaSwird die Entfernung dergas-oder dampfformigen oder flussigen Elemente oder Verbindungen durch Spulen 
mit einem praktisch nicht adsorbierbaren Gas oder Dampf, wie Wasserstoff, tdelgas, Luft. Stickstoff oder Wasserdampf, unter 
Einwirkung von Ultraschall durchgefuhrt. 

Als Ultraschallquelle kann ein ublicher Ultraschallwandler (piezoelektrisch, magnetostriktiv o.a.) in Verbindung mit einem 
Schwingwerkzeug, Schwingungsubertrager oder Schallgeber eingesetzt werden. Auch andere Ultraschallerzeuger (Pfeifen, 
Sirenen) kommen in Frage. Wichtig ist, daft das Pulver direkt mit dem Schwingungsubertrager in Kontakt gebracht wird. Die 
angewandte Schallstarke bastimmt die Effektivitat des Verfahrens. Schon eine Schallstarke von 0,5 W/cm 2 zeigt Wirkung; die 
optimale Schallstarke hangt vom Volumen bzw. der Menge des zu ontgasenden Pulvers, der Ar? des Gases, des Dampfes bzw. 
der Flu ssigkeit ab. Altgemein bewirkt eine Erhohung der Schalistarke c : ne Abkurzung der Behandlungsdauer bzw. eine Zunahme 
der in der Zeiteinheit behandelbaren Menge an Pulver. Die angewandte Schallfrequenz ist gegenuber der Schallstarke von 
sekundarer Bedeutung. Sie kann im ublichen Ultraschallbereich von 1 0 4 bis 10° Hz liegen, jedoch ist der untere Bereich wegen der 
mechanischen Abmessungon besonders bevorzugt. 

Folgende Pulver kdnnen beispielsweise nach diesem Verfahren von gelosten oder adsorbterten gas- oder dampfformigen oder 
flussigen organischen oder anorganischen Elementen oder chemischen Verbindungen befreit werden : Aktivkohle, 
Aluminiumoxid, Zeolithe, Bentonite, Siliziumdioxid, Molsiebe, Polymerpuiver. Die Pulver kdnnen zuvor in Trennprozessen oder 
als Katalysatoren eingesetzt worden sein, sie kdnnen dio gelosten oder adsorbierten Elemente oder Verbindungen aus einer 
chemischen Reaktion enthalten, wie bei Halogenierungs- oder Pfropfreaktionen, die an oder mit diesen Pulvern durchgefuhrt 
wurden, und sie kdnnen sie als Reste von ihrer Herstellung her, z. 8. als Monomere oder Ldsungsmittel, enthalten. 
Das erfindungsgemafte Verfahren fuhrt zu einer wesentlichen Abkurzung der Zeit fur die Entfernung der genannten Stoffe aus 
Pulvern von mehreren Stunden bis auf wenige Minuten oder Sekunden. Aufterdem kann dieses Verfahren auch bei nieririgen 
Temperaturen angewandt werden, so daft die Entfernung der gasformigen oder flussigen Elemente oder Verbindungen aus den 
Pulvern direkt unter den jeweiligen Prozeftbedingungen durchgefuhrt werden kann, wobei mitunter auch wesentlich weniger 
Spiilgas bendtigt wird. Ein weiterer Vorteil ist die Anwendbarkeit auf thermisch nicht sehr bestandige Pulver, wie Katalysatoren 
oder Polymere, bei denen die Entfernung der anhaftenden Elemente oder Verbindungen teilweise sogar ohne zusatzliche 
Erwarmung boi Raumtemperatur erfolgen kann. 
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Ausfflhiungsbeisplele 



Beispiel 1 

Mit Losunqsmitteln aus einer Losungsmittel-RUckgewinnungsanlage gcsattigte Aktivkohle wird zur Rcgenenerung mil 
iiberhitztom Wasserdampf behandelt. Hierbei werden pro Kilogramm ruckgewonnenes Losungsmittel 3 kg Wasserdampf 
benotigt. Laftt man dagegen die mit Losungsmittel gesatligte Aktivkohle gemeinsam mit dem Wasserdampfstrom auf die 
Wirkflache eines Ultraschallgebers mit einer Leistung von 1 50 W/cm* aufprallen, wobei der Ultraschallgober standig gckuhlt 
wird, so gentigt eine Wasserdampfmenge von 1 ,5 kg pro kg Losungsmittel, urn die Aktivkohle vom Losungsmittel zu befreien. 
Hierbei wird ein Durchsatz von 20kg Aktivkohle pro Stunde und Ultraschallgeber erreicht. 

Beispiel 2 

Puiverformiges Filtrol, ein Katalysator zum Cracken von Kohlonwasserstoffen nach der Thermophor-Methode auf der Basis von 
naturlichem Bentonit, der nach der Crack-Reaktion Reste von Kohlenwasserstoffen und kohleahnlichen Produkten enthalt, wird 
normalerweise bei hohen Temperaturen durch Luftbehandlung rogenericrt. Hierbei findet bei 10stundiger Luftbehandlung bei 
775 8 C bercits eine deutliche Aktivitatsabnahrne statt. Erfolgt dagegen die Behandlung wie im Beispiel 1 mit Ultraschall. so ist 
eine Erniedrigung der Regenerierungstemperatur auf 250°C und eine Abkurzung der Luftbehandlung urn 4 Stunden bei 
gleichbleibender Katalysatoraktivita*t zu verzeichnen. 

Beispiel 3 . . 

200g Polystyrolpulver, das von seiner Herstellung hor noch geringe Reste an monomerem Styrol enthalt, werden in einem 
Glaskolben mit Gascinteitung und -ausleitung, der in ein Ultraschall-Waschbad von 25 e C taucht, mit einer Ullraschallfrequenz 
von 40kHz und einer Schallstarke von 5 W/cm* beschallt. Wahrend des Vorgangs wird ein geringer Luftstrom durch das Pulver 
geleitet. Der Restmonomerengehalt sinkt hierbei von 150ppm innerhalb von 15 Minuten auf 20ppm. Wird der Prozsfc in der 
gleichen Weise ohne Einschalten der Ultraschallquelle durchgefuhrt, ist innerhalb von 1 5 Minuten keine merkbare Verringerung 
des Styrolgehalts im Pulver testzustellen, und erst nach 3 Stunden betragt der Restmonomerengehalt 90ppm. 
Ahnlich sind die Werte bei der Entfernung der Restmonomeren aus Polyvinylchloridpulver. 

Beispiel 4 

Poroses Puiver aus chloriertem PVC, das nach dem Verfahren der direkton trockenen Chlorierung des PVC-Pulvers hergestehl 
wurde und noch Reste an Chlor und/oder Chlorwasserstoff aus der chemischen Reaktion enthalt, wird durch eirien 
Stickstoffstrom in einem Glasrohr bei Raumtemperatur auf die Wirkflache eines Ultraschallgebers mit einer Intensitat von 
40W/cm 2 geblasen. Der kurze Moment der Ultraschallbehandlung genugt, urn die Reste an Chlor und Chlorwasserstoff 
vollstandig aus dem Pulvor zu entfernen. Anschltefiend wird durch Evakuieren der HCI- und chlorhaltige Stickstoff vom Pulver 
abgesaugt. Ohne Ultraschallbehandlung ist keine merkbare Verminderung des HCI- und Chlorgehalts festzustellen. 

Belspiet 5 

Polyathylenpulver, das mit Styrol gepfropft wurde und noch Reste an monomerem Styrol enthalt, wird in einem 
Wirbelbettreaktor mit Luft gewirbelt. Vor dem Eintritt in den Wirbelbettreaktor wird der Gasstrom durch einen 
Gasstromschwinggeneralor geleitet, der mit einer Frequenz von 30kHz arbeitet und eine Leistung von 40 Watt besitzt. Innerhalb 
von 1 5 Minuten wird das im Polyathylon-Pfropf produkt enthaltene Styrol aus dem Pulver entfernt und mit dem Wirbelgas aus 
dem Reaktor ausgetragen. Ohne Anwendung von Ultraschall dauert dieser Vorgang mehrore Stunden, ohne daft eine 
vollstandige Entfernung des Styrols erreicht wird. 

Beispiel 6 

Pulver aus in Losung chloriertem PVC, das noch 2% des Losungsmittels Tetrachlorathan enthalt, wird wie im Beispiel 4 
behandelt, indem es mit Luft auf die Wirkflache eines Ultraschallgebers mit einer SchallstMrke von 50 W/cm J goblasen wird. Das 
Losungsmittel wird auf diese Weise vollstandig aus den) Polymcren entfernt. 
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